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Peter Greither 

Verfahren zum Herstellen eines Starke enthaltenden Formkorpers, homogenisier- 
te Starke enthaltende Masse und Vorrichtung zum Herstellen einer Weichkapsel 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines Starke enthaltenden Formkor- 
pers, eine homogenisierte, Starke enthaltende Masse und eine Vorrichtung zum Her- 
stellen einer Weichkapsel gemass der Oberbegriffe der unabhangigen Anspruche. 

Formkorper aus biologisch abbaubaren Materialien sind aus Grunden des Umwelt- 
schutzes schon seit langerem von ausserordentlichem Interesse. Als Folge der BSE- 
Problematik gewinnen insbesondere Kapsein mit einer Kapselhulle aus gelatinefreien 
Materialien fur die Verabreichung pharmazeutisch wirksamer Substanzen, an Bedeu- 
tung. 

In einer Reihe von Publikationen wird die Herstellung von Steckkapsein aus Starke be- 
schrieben, wie z.B. in BP 118 240 und US 4,738,724. Die Steckkapsein werden als 
zweiteilige Huile im Spritzgussverfahren vorfabriziert und, gegebenenfalls nach Zwi- 
schenlagerung, mit hochviskosen Oder fasten Wirksubstanzen gefullt. Aufgrund von 
Undichtigkeiten der Steckverbindung eignen sich Steckkapsein nicht fur niedrigviskose 
Flussigkeiten. Zudem ist der Herstellungsprozess einer gefullten Steckkapsel aufwendig 
und kostspielig, da die Arbeitsschritte Herstellen und Fullen der Kapselhulle getrennt 
voneinander vorgenommen werden. 

Fur pumpbare, im weitesten Sinne flussige Kapselinhaltsstoffe haben sich Kapsein mit 
einer einteiligen Kapselhulle aus Gelatine durchgesetzt, die in kontinuierlichen, automa- 
tisierbaren Verfahren hergestellt werden konnen. Die Herstellung der Kapselhulle und 
das Fullen derselben geschieht dabel in einem einzigen Arbeitsschritt. In diesen konti- 
nuierlichen, 1 -Schritt- Verfahren werden Formteile gefertigt, aus denen die Kapselhulle 
wahrend und nach dem Fullen durch Verschweissen der Aussenkanten der Formteile 
zusammengefugt werden. Die Formteilfertigung geschieht entweder mittels auseinan- 
der- und zusammengehender Formen, wie z.B. im Norton- , Banner und Schering- 


PGR034ep.006/26.06.00 


2 


Prozess oder mittels rotierender Formwalzen, wie es z.B. im Rotary-Die-Prozess und im 
Accogel-Verfahren verwirklicht ist ("Die Kapsel" Fahrig/Hofer-Herausgeber, Stuttgart, 
1983; Lachmann/Liebermann/Kanig, "The Theory and Practice of Industrial Pharmacy"; 
Third Edition, Philadelphia 1986). Das Fullen erfolgt mit Hilfe von Dosierpumpen, die 
eine definierte Menge Wirksubstanz wahrend des Ausstanzens und Verschweissens 
der Formteile zur Bildung einer einteiligen Kapselhulle abgeben. Das Verschweissen, 
d.h. die Ausbildung der Nahte erfolgt generell durch Druck und Warme. Die Herstellko- 
sten sind gegenuber der Herstellung von zweiteiligen Steckkapsein erheblich reduziert. 

US 5,342,626 beschreibt die Herstellung von Kapsein im Rotary-Die-Prozess, wobei 
das Kapselhullmaterial aus Carrageenan, Mannan-Gums, wie z.B. Galacto- und Glu- 
comannanen, Gelan bzw. Mischungen untereinander besteht. Diese makromolekularen 
pflanzlichen Biopolymere sind jedoch aus Kostenuberlegungen inakzeptabel, da die 
Rohstoffe zu teuer sind. 

Der Herstellungsprozess fur einteilige Kapsein stellt an das Kapselhullmaterial eine 
Reihe von Anforderungen. Eine der Hauptvoraussetzungen ist die Fahigkeit des Kap- 
selhullmaterials hochelastische "endlose" Bander mit einer ausreichenden Festigkeit 
auszubilden. Die Kapselhulle muss sich bei Bedarf im Magendarmtrakt rasch losen, urn 
die Wirksubstanzen freisetzen zu konnen. Das Kapselhullmaterial muss verschweissbar 
sein. Die Molekule des die Formteile bildenden Materials, insbesondere die Makromole- 
kule des Polymeren, sollten sich an der Nahtstelle idealerweise durchdringen, urn eine 
ausreichende Stabilitat der Nahtstelle zu gewahrleisten. Gelatine erfullt all diese Bedin- 
gungen in nahezu idealer Weise und konnte als Material fur einteilige Kapselhulle bis- 
lang nicht ersetzt werden. 

Unter Verfugbarkeits- und Kostenkriterien ist Starke auch fur die Herstellung einteiliger 
Kapselhullen ein wunschenswertes Ausgangsmaterial. 

Die Herstellung von Starkefilmen wurde schon mehrfach beschrieben, die Kombination 
von Eigenschaften, die ein solcher Starkefilm zur Herstellung einteiliger Kapselhullen 
aufweisen muss, wurde bis anhin nicht erreicht. 
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EP 474 705 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von Starkeformkorpern durch Ex- 
trusion einer Starkeschmelze. Die Starkeschmelze enthalt Starke mit einem Amyiose- 
gehalt uber 50 % und Zusclilagstoffen. Aus der Schmeize wird vor, wahrend und/oder 
nach dem Extrudieren das Wasser durch Aniegen von Unterdruck entfernt. Die aus die- 
sem Material extrudierten Follen weisen eine Bruchdehnung zwischen 80 und 200% 
auf. Hochamylosehaltige Starken sind als Kapselhullmaterial nicht geeignet, da die 
Tendenz der Amyloseketten zur Retrogradation einem sclinellen Auflosen der Kapsel- 
hulle entgegensteht. 

EP 0 397 819 offenbart ein Verfahren zum Herstellen thermoplastisch verarbeitbarer 
Starke, wobei der kristailine Anteil in der Starke unter 5% liegt. Das Verfahren besteht 
im IVIischen nativer Starke mit mindestens 10 Gew.% eines Zuschlagstoffes, welcher 
einen Loslichkeitsparameter von mindestens 30,7 (IVlPa)^^^ besitzt. Die Mischung wird 
unter Warmezufuhr in einem Temperaturbereich zwischen 120°C und 220°C in eine 
Schmeize uberfuhrt. Der Wassergehalt der Starke wird bereits in der Schmeize auf un- 
ter 5% reduziert. Die IVIolmasse der eingesetzten Starke ist vor der Uberfuhrung in den 
thermopiastischen Zustand grosser als 1 000 000 Dalton, bevorzugt zwischen 
3 000 000 Dalton und 10 000 000 Dalton. Dieses Verfahren liefert zwar eine thermopla- 
stische Starke mit guter Verarbeitbarkeit zu Formkorpern, welche eine ausreichende 
Festigkeit aufweisen, die Bruchdehnung der mit dieser thermopiastischen Starke herge- 
stellten Formkorper erreicht jedoch nur Werte zwischen 40 und 55%. Die Elastizitat der 
Starkefilme ist dam it fur die Herstellung einteiliger Kapselhullen in kontinuieriichen Ver- 
fahren zu gering und fuhrt zu einem Reissen der Formteile bei der Herstellung bzw. zu 
Rissen in der fertigen Kapsel. 

Der Starkefilm, welcher nach dem in EP 397 819 offenbartem Veri^ahren erzeugt wird, 
zeigt ausserdem nicht die Verschweissbarkeit bzw. Nahtfestigkeit, die den Qualitatsan- 
forderungen einteiliger Kapselhullen genugen wurde. 

EP 304 401 beschreibt ebenfalls ein Veri^ahren zur Herstellung geformter Gegenstande 
aus Starke. Die dazu notwendige thermopfastische Starkeschmelze wird aus einer vor- 
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behandelten Starke hergestellt. Die Destrukturierung (Zerstorung der kristallinen Berei- 
che) der nativen Starke und die anschliessende Homogenisierung (uberfuhren in den 
therm op lastischen Zustand) findet jeweils bei Temperaturen zwisclnen 120°C und 
190°C In einem geschlossenen Gefass mil einem Wassergehalt zwischen 10 und 20% 
statt. Die Bruchdehnung der nacin diesem Verfahren hergestellten Starkefilme ist fur die 
Produktion einteiliger Kapselhullen in kontinuieriichen Verfahren nicht ausreichend. Die 
Starkefilme zeigen daruberhinaus auch eine unzureichende Verschweissbarkeit und 
Nahtfestigkeit. 

EP 0 542 155 offenbart biologisch abbaubare Formmassen, die sich unter anderem zur 
Fiimherstellung eignen. Die Formmassen enthaiten neben thermoplastisch verarbeitba- 
ren Starke Zellulosederivate. Die Bruchdehnung ubersteigt den Wert von 85 % jedoch 
nicht, was fur die Herstellung einteiliger Kapselhullen in kontinuieriichen Verfahren nicht 
ausreicht. Die Verschweissbarkeit der Filme ist unbefriedigend. Viele der in EP 542 155 
offenbarten Polymerblends enthaiten Substanzen, die fur pharmazeutische Anwendun- 
gen und fur Nahrungsmittel nicht zugelassen sind. 

WO 97/35537 offenbart mittels rotierender Formwalzen hergestellte gelierte Starke ent- 
haltende einteilige Kapseln. Die dort offenbarte Lehre des teilweisen Aniosens der 
Filmoberflache hat sich fur die Herstellung einteiliger Kapseln nachteilig hinsichtlich der 
Transport- und Druckstabilitat (beim Herausdrucken der Kapseln aus den Blisterverpak- 
kungen) erwiesen, da die Kapselhullen im Bereich der Nahtstelle, dadurch zu weich und 
flexibel werden. 

Die Aufgabe der voriiegenden Erfindung ist die Vermeidung der Nachteile des Standes 
der Technik. 

Insbesondere besteht die Aufgabe der voriiegenden Erfindung darin, ein Verfahren zur 
Herstellung gelatinefreier Formkorper bereitzustellen. 
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Eine weitere Aufgabe besteht darin, eine Starke enthaltende Mischung bereitzustellen, 
welche zu einteiligen Kapselhulien mittels halbkontinuierlicher oder kontinuierlicher 
Verfahren, insbesondere mittels des Rotary-Die-Prozess, verarbeitet werden kann. 

Eine weitere Aufgabe besteht darin, einteilige Weichkapsein auf Starkebasis bereitzu- 
stellen, wobel der Starkefilm zur Herstellung der Kapselhulle eine Bruchdehnung von 
mindestens 100% aufweisen soil. 

Eine weitere Aufgabe besteht darin, Starkefilme mit guter Verschweissbarkeit bereitzu- 
stellen. 

Eine weitere Aufgabe besteht darin, Starkekapseln mit einteiliger Kapselhulle in konti- 
nuierlichen Verfahren herzustellen, welche nach einer Lagerdauer von einem Jahr we- 
der Undichtigkeiten, insbesondere an der Nahtstelle, zeigen, noch Veranderungen der 
Auflosungsgeschwindigkeit der Kapselhulle. 

Diese Aufgaben werden gelost durch die Merkmale der unabhangigen Anspruche. 

Insbesondere werden sie gelost durch ein Verfahren zum Herstellen eines Starke ent- 
haltenden Formkorpers, insbesondere einer Weichkapsel mit einteiliger Kapselhulle, 
wobei das Verfahren foigende Schritte umfasst 

a Uberfuhrung einer Mischung enthaltend mindestens eine Starke, Wasser, und 
mindestens einen organischen Weichmacher, unter Aufschmelzen und Kneten in 
eine homogenisierte thermoplastische Schmelzmasse in einer ersten Verarbei- 
tungseinrichtung; 

b gegebenenfalls Herstellen eines lagerfahigen Zwischenproduktes, insbesondere 
eines Granulates nach Abkuhlen der homogenisierten Schmelzmasse und 
nachfolgendes Einschmelzen des Zwischenproduktes in einer zweiten Verarbei- 
tungseinrichtung; 
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c Herstellen wenigstens eines Materialsstranges, insbesondere eines extrudierten 
Films, am Ausgang der ersten oder gegebenfalls zweiten Verarbeitungseinrich- 
tung, 

d Umformen des Materialstranges zu einem Formkorper in einem kontinuieriichen 

Oder interm ittierenden Formverfahren; 
e gegebenenfalls Trocknen des Formkorper, 

wobei die Sciiritte a) bis c) derart durchgefuhrt werden, dass in Schritt d) ein Wert des 
Staudinger-lndex [ri] der den Materialstrang biidenden l\^asse von mindestens 40 ml/g, 
bevorzugt von mindestens 50 ml/g und noch bevorzugter von mindestens 60 ml/g resul- 
tiert. 

Die in Schritte a) eingesetzte Mischung enthalt die Starke vorzugsweise in einem Ge- 
wichtsbereich von 45 bis 80 Gew.% bezogen auf das Gesamtgewicht der Mischung. 

Der Begriff "einteilig" soli zur Abgrenzung gegenuber den zweiteiligen Kapsein verstan- 
den werden, welche durch Stecken und/oder Verkleben zweier Kapselteile mit uberein- 
andergelegten Aussenkanten erzeugt werden. Die einteilige Kapselhulle kann ganzlich 
ohne Nahtstelle oder aber, wenn aus Formteilen gebildet, mit verschweisster Nahtstelle, 
ausgebildet sein. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform enthalt die in Schritt a) eingesetzte Mischung 
zusatzlich ein internes Gleit- und Formtrennmittel, welches ausgewahit ist aus der 
Gruppe bestehend aus Lecithinen, Mono-, Di- oder Triglyceriden von Speisefettsauren, 
Polyglycerinester der Speisefettsauren, Polyethylenglycolester der Speisefettsauren, 
Zuckerester der Speisefettsauren und Speisefettsauren. 

Das Gleit- und Formtrennmittel ist in der Mischung bevorzugt in einem Bereich von 0 bis 
4 Gew.% bezogen auf das Gesamtgewicht der Mischung enthalten. Vorzugsweise wird 
es der Mischung in 0,5 bis 2 Gew.% und noch bevorzugter in 0,8 bis 1 ,5 Gew.% zuge- 
setzt. 
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In einer bevorzugten Ausfuhrungsform enthalt die in Schritt a) eingesetzte Mischung , 
Glycerinmonostearat und Lecithin in einem Gewichtsverhaitnis von 1 : 1,5, bevorzugt 
von 1 : 1,2 und noch bevorzugter von 1:1.0 Glycerinmonostearat und Lecithin wirken 
sich in diesem Gewichtsverhaitnis sehr vorteiihaft sowohl auf die Verschweissbarkelt als 
auch auf die Schweissnahtfestigkeit aus. 

Unter Speisefettsauren werden die als Saurekomponenten der Triglyceride naturlicher 
Fette vorkommenden Monocarbonsauren verstanden. Sie weisen eine gerade Anzahl 
von C-Atomen auf und haben ein unverzweigtes Kohlenstoffgerust. Die Kettenlange der 
Fettsauren variiert von 2 bis 26 C-Atomen. Eine grosse Gruppe der Fettsauren sind ge- 
sattigte Fettsauren. 

Der Begriff Weichkapsel ist als Produkt der in der Literatur aufgefuhrten gangigen konti- 
nuierlichen und halbkontinuierlichen, 1-Schritt-Herstellungsverfahren fur einteilige Kap- 
seln zu verstehen. Er dient dabei weniger zur Differenzierung des Weichmachergehal- 
tes, da auch Hartkapsein, als Bezeichnung fur zusammengefugte zweiteilige Kapsein, 
einen Weichmachergehalt von bis zu 12% bezogen auf die Gesamtmasse enthalten 
konnen. 

Unter dem Begriff Starke sollen native Starken, sowie physikalisch und/oder chemisch 
modifizierte Starken verstanden werden. Fur die in Schritt a) des erfindungsgemassen 
Verfahrens eingesetzte Mischung sind alle Starken, unabhangig von der Pflanze, aus 
der sie gewonnen werden, geeignet. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform handelt es 
sich urn Starke, deren Amylopektingehalt uber 50% bezogen auf das Gesamtgewicht 
der wasserfreien Starke liegt. Als fur das (hier beschriebene)\/erfahren besonders ge- 
eignet hat sich Kartoffelstarke erwiesen. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform handelt es sich bei der Starke um vor- 
verkleisterte Starke. Oberhalb einer fur jede Starkeart typischen Temperatur tritt in 
wassrigen Starkesuspensionen nach Erreichen eines Hochstquellungsgrades "Losung", 
d.h. irrevesible Desintegration der Molekule, ein. Dieser Vorgang wird auch als "Verklei- 
sterung" bezeichnet. Die Verkleisterung, d.h. die irreversible Quellung bei hoherer Tem- 
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peratur bis zum 40-fachen des ursprunglichen Volumens beruht auf einer allmahlichen 
Wasseraufnahme und Losung von Wasserstoffbrucken-Bindungen, die eine weitere 
Hydratation bis zur volligen Desintegration des Starkekorn-Gefuges ermoglicht. 

Die Uberfulirung der Starke enthaltenden Mischung in den thermoplastischen, liomoge- 
nisierten Zustand in Schritt a), ebenso wie die danach folgenden Verarbeitungsschritte 
b) und c) , mussen unter Bedingungen erfolgen, die einen unkontroiiierten Abbau der 
Amylose- und Amylopektinmasse zu kurzen Bruclnstucken verinindern. 

Die Verarbeitungsparameter wie z.B. Temperatur, Druck, Verweilzeit und Knetleistung, 
wahrend der Schritte a) bis c) mussen derart zusammenwirken, dass der Staudinger- 
Index [ri] der den Matehalstrang bildenden homogenisierten Masse im Schritt d) minde- 
stens 40 ml/g betragt. In einer bevorzugten Ausfulirungsform betragt der Staudinger- 
Index [ri] mindestens 50 ml/g und noch bevorzugter mindestens 60 ml/g. 

Durch die Schritte a) bis c) muss eine Masse erzeugt werden, in der im wesentlichen 
keine kristallinen Bereiche in der Starke mehr vorhanden sind. Kristalline Bereiche fuh- 
ren im extrudierten Materialstrang zu Stippenbildung, d.h. zu Inhomogenitaten im Mate- 
rial, die sich besonders dann nachteilig auswirken, wenn der Materialstrang in Schritt c) 
ein extrudierter Film ist. Mit "im wesentlichen keine kristallinen Bereiche" soli gemeint 
sein, dass diese soweit zerstort sind, dass eine Beeintrachtigung der bezuglich der 
Umformung relevanten physikalischen Parameter des extrudierten Materials nicht auf 
das Vorhandensein kristalliner Bereiche zuruckgefuhrt werden kann. 

Unter dem Begriff "homogen" bzw. "homogenisiert" soil somitein Material odereine 
Masse verstanden werden, die an jeder Stelle im Material die im wesentlichen gleiche 
chemische und physikalische Zusammensetzung und Beschaffenheit aufweist. Zu ge- 
ringfugigen Abweichungen kann es an den jeweiligen Material- Oder Formteiloberfla- 
chen durch Aufnahme von Luftfeuchtigkeit kommen. 
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Der Staudinger-lndex [ti] oder auch Grenzviskositat steht innerhalb einer polymerho- 
mologen Reihe mit der Molmasse dem Gewichtsmittel der Molekulargewichtsverteilung 
in folgendem Zusammenhang 

[ti] = KxM". 

wobei a ein von der Molekul-Gestalt abhangiger Exponent und der K-Wert eine von der 
gelosten Substanz und vom Losungsmittel abhangige Konstante ist. Der Staudinger- 
lndex ist innerhalb der polymerhomologen Reihe umso grosser, je grosser das Moleku- 
largewicht des Polymeren bei ansonsten unveranderten Parametern ist. Eine Ermittlung 
der absoluten Molekulargewichte kann die Messung des Staudinger-lndex nicht leisten. 

Ohne eine erschopfende Erklarung zu liefern, wird vermutet, dass in erster Linie der 
Polymerisationsgrad der verzweigten Amylopektinemolekule der eingesetzten Starke 
sich fur die Elastizitat des in Schritt d) erzeugten Materialstranges verantwortlich zeigt. 
Der Polymerisationsgrad bzw. das Molekulargewicht des Amylopektins sollte genugend 
hoch sein. Dies ist insbesondere fur einen bahnformigen Film der im 1 -Schritt Verfahren 
zu einer Weichkapsel geformt wird, von grosser Bedeutung. 

Zusatzlich zur inherenten Elastizitat der Amylopektinmolekule bei genugendem Polyme- 
risationsgrad, kann auch eine Art "Starke-Netzwerk" durch Verschlingung und Verha- 
kung durch die Verzweigungen der Amylopektinmolekule aufgebaut werden: Aber auch 
Amylosemolekule konnen bei genugend hohem Polymerisationsgrad, an diesem "Star- 
ke-Netzwerk" partizipieren. 

Der Umformungsvorgang des Materialstranges zu einem Formkorper, insbesondere die 
Umformung eines extrudierten Films in eine einteilige Weichkapsel mit den in der Tech- 
nik bekannten Verfahren, erfordert Bruchdehnungen des Materialstranges, insbesonde- 
re des Films von mindestens 100% bei 25°C und 60% relativer Luftfeuchtigkeit. In einer 
bevorzugten Ausfuhrungsform ist die Bruchdehnung des Materialstranges, insbesonde- 
re Films, mindestens 160% und noch bevorzugter mindestens 240%. 
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Bruchdehnungen von 100% konnen mit der nach dem erfindungsgemassen Verfahren 
hergestellten starkehaltigen Masse erreicht werden, wenn der Staudinger-lndex der 
Masse mindestens 40 ml/g betragt, bevorzugt mindestens 50 ml/g und noch bevorzug- 
ter mindestens 60 ml/g. 

Neben der Bruchdehnung spielen die maximale Festigkeit cm des Stanges fur die Ei- 
genschaften der daraus hergestellten Formkorper, eine wesentliche Roile. Die Festig- 
keit ist von besonderer Bedeutung, wenn es sich be! dem Materialstrang um einen Film 
handelt mit dem im Umformungsprozess eine einteilige Kapselliulle gebildet wird. Die 
Festigkeit am des in Schrittc) erzeugten Materialstranges, insbesondere Films, muss bei 
25''C und 60% relativer Luftfeuchtigkeit wenigstens 2 MPa betragen. In einer bevor- 
zugten Ausfuhrungsform in einem Bereich von 3,5 MPa bis 8 MPa und noch bevorzug- 
ter in einem Bereich von 4MPa bis 6,5 MPa liegen. 

Auch die Festigkeit steht in Zusammenhang mit dem Staudinger-lndex [r\]. Es wurde 
gefunden, dass am des In Schritt c) resultierenden Materialstranges umso grosser Ist, je 
grosser der Staudinger-lndex der den Materialstrang bildenden Masse ist. 

Die chemische Substitution der Starkehydroxylgruppen unter Ether-, Esther -, Vinyl- und 
Acetalbildungen konnen vorteilhaft sein, da sie die Ausbildung der "Starke-Netzwerke" 
fordern. Vorteilhaft sind insbesondere Hydroxypropyl-Starkederivate. Ein Hydroxypro- 
pyl-Starkederivat mit DS = 0,1 (DS = Degree of Substitution) zeigt neben sehr guten 
Filmbildungseigenschaften auch die Erfuilung der oben genannten Parameter. 

Da Schritt d) und Schritt e) unter Bedingungen erfolgen, die keinen weiteren Abbau der 
Amylose- und Amylopektinmolekule bewirken, liegen die Molekule bezCiglich ihres Po- 
lymerisationsgrades (und damit Grenzviskositat der die Formteile bildenden Masse) 
auch im resultierenden Formkorper und insbesondere in der Kapselhulle der Weichkap- 
sel, unverandert vor. 

Die Auswirkung der verschiedenen Verarbeitungsparameter auf den Abbau der Star- 
kemolekiile und somit auf die Entwicklung des Staudinger-lndex sind dem Fachmann 


PGR034ep,006/26.06.00 


11 


bekannt. So kann z.B. auch bei relativ hohen Temperaturen ein weitgehender Abbau 
der Starkemolekule vermieden werden, wenn die Verweilzeiten der Starke enthaltenden 
Masse bei diesen Temperaturen klein gehalten wird. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform ubersteigt die Temperatur der Schmelzmasse in 
der ersten und gegebenfalls zweiten Verarbeitungseinriclntung , sowie beim Herstellen 
des Materialstranges 160°C , bevorzugt 120°C und noch bevorzugter 90°C nicht. Bei 
160°C sollte insbesondere aucin der Aufschlussvorgang in Schritt a) in weniger als 5 
Minuten, bevorzugt weniger als 3 Minuten abgeschlossen sein. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform uberschreitet die durch das Kneten 
eingebrachte Energie bei der Erzeugung der homogenisierten thermoplastischen 
Schmelzmasse in Schritt a) bis c) 0,3 kWh/kg, bevorzugt 0,2 kWh/kg und noch bevor- 
zugter 0,175 kWh/kg nicht. 

Der Weichmachergehalt der in Schritt a) eingesetzten Mischung betragt mindestens 12 
Gew.% bezogen auf das Gewicht der wasserfreien Starke. In einer bevorzugten Aus- 
fuhrungsform ist der Gehalt des Weichmachers in einem Bereich von 30 Gew.% bis 50 
Gew.% und noch bevorzugter in einem Bereich von 38 Gew.% bis 45 Gew.%. 

Durch den durch die Prozessfuhrung bewirkten weitgehenden Ausschluss stark abge- 
bauter Oligomere der Starke gelingt es, die hohen Mengen an Weichmachern wie sie in 
den bevorzugten Ausfuhrungsbeispielen vorgesehen sind, in die homogenisierte Masse 
einzuarbeiten. Oligomere wie z.B. Maltodextrine, wCirden in der thermoplastischen 
Schmeize bzw. im daraus resultierenden Produkt ebenfalls weichmachende Wirkung 
entfalten und die Einarbeitung zusatzlich grosser Mengen bevorzugter "externer 
Weichmacher" ware nicht mehr moglich. 

Bevorzugt werden solche Weichmacher eingesetzt, die einen Loslichkeitsparameter von 
gleich Oder > 16,3 (MPa)^'^ aufweisen. Die Weichmacher werden ausgewahit aus der 
Gruppe bestehend aus Polyalkoholen, organischen Sauren, Aminen, Saureamiden und 
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Sulfoxiden. Bevorzugt sind Polyalkohole. Als der geeignetste Weichmacher hat sich 
Glycerin erwiesen. 

Uberraschenderweise hat sich gezeigt, dass der Gehalt an Glycerin in der in Schritt a) 
eingesetzten Mischung in bestimmten Gewichtsbereichen durch Wasser ersetzt werden 
kann, ohne dass es zu einer Verschlechterung der Eigenschaften des in Schritt d) er- 
zeugten Formkorpers fuhrt. Insbesondere die Bruchdehnung wird bel einem Ersatz des 
Glycerins durch Wasser im Verhaltnis 2:1 (2 Telle Glycerin werden ersetzt durch ein 
Tell Wasser) nicht herabgesetzt. Der Glycerin-Gehalt betragt jedoch mindestens 12 
Gew.% bezogen auf das Gewicht der wasserfreien Starke. 

Der in Schritt a) eingesetzten Mischung kann je nach erforderlichen Eigenschaften des 
in d) und e) resultlerenden Formkorpers noch mindestens ein Zuschlagstoff in einem 
Gewichtsbereich von 3,5 Gew.% bis 15 Gew.%, bevorzugt von 5 Gew.% bis 8 Gew.% 
bezogen auf das Gesamtgewlcht der Mischung zugesetzt werden. Die Zuschlagstoffe 
werden ausgewahit aus der Gruppe bestehend aus Carbonaten und Hydrogencarbo- 
naten der Alkali- und Erdalkallionen, weitere Zerfallshllfen, Fullstoffe, Farbstoffe, Antl- 
oxidantien, physlkallsch und/oder chemlsch modifizierte Blopolymere insbesondere Po- 
lysaccharide und pflanzliche Polypeptide. 

Opazitat der homogenisierten Masse wird z.B. bevorzugt mit dem Zusatz von Titanium- 
dioxid als Fullstoff erreicht. 

Als Zerfallshilfe, fur einen schnellen Zerfail der Kapselhulle werden bevorzugt Calcium- 
carbonat und Amylasen zugesetzt. 

Die Gruppe der physikalisch und/oder chemlsch modifizierten Biopolymere umfasst 
Cellulose, insbesondere teilhydroxypropylierte Cellulose, Alginate, Carageenan, Ga- 
lactomannane, Glucomannane, Casein. 

Die homogenisierte Starkeschmeize kann im Schritt c) direkt mittels Breitschlitzduse zu 
einem Starkefilm bzw. Starkeband extrudiert werden. Die Schmelzmasse kann jedoch 
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auch abgekuhit, getrocknet und zu einem iagerfahigen (unter Feuchtigkeitsabschluss) 
Granulat verarbeitet werden. Dieses Granulat kann gelagert werden und steht fur eine 
spatere Verarbeitung zur Verfugung. Optional konnen der zu Granulaten verabeiteten 
Schmeize auch nur ein Anteil der notwendigen Gleit- bzw. Formtrennmittel, Weichma- 
cher und Zuschlagstoffe zugefugt werden. Es kann z.B. auf die Zugabe der tierischen 
und/oder pflanzlichen Fette zur Vermeidung unenwunschter Farbeffekte verzichtet wer- 
den und diese erst beim Wiederaufschmelzen des Granulates in der zweiten Verarbei- 
tungseinrichtung zugemischt werden. 

Die extrudierten Bander werden nun entweder direkt weiterverarbeitet Oder gegebe- 
nenfalis zur Lagerung unter Verwendung von Kunststofffolien als Zwischenschicht auf 
Rollen aufgewickelt. Als geeignetstes Folienmaterial hat sich dabei Polyethylen erwie- 
sen. 

Der erfindungsgemasse Starkefilm kann insbesondere fur Herstellung von Weichkap- 
seln auf alien in derTechnik bekannten Aniagen zur Herstellung eintelliger Kapsein 
verarbeitet werden. Als besonders geeignet haben sich kontinuierliche Aniagen und 
insbesondere der Rotary-Die-Prozess erwiesen. Die Kapselwand wird dabei aus zwei 
vorab aus einem Starkefilm herausgestanzten Formteilhalften unter Warmewirkung ver- 
schweisst. Zwei "endlose Starkefilme" werden durch zwei benachbarte, in gegenlaufi- 
gem Sinn rotierenden Rollen Oder Walzen mit Aussparungen gefuhrt. Wahrend der 
Starkefilm in die Aussparung gepresst und somit die Kapselhalften geformt werden, 
wird die pump- und spritzbare Kapselfullung mittels eines Ventils exakt dosiert und uber 
einen Fullkeil in den Einzugszwinkel der Formwalzen eingebracht. Die Form und Gro- 
sse der Kapsel ist somit abhangig von den geometischen Abmessungen der Ausspa- 
rungen in den Walzen und dem eindosierten Fullvolumen. 

Konsequenterweise soli unter dem Begriff Kapsel deshalb nicht nur die typischen Kap- 
selformen verstanden werden, sondern auch jede andere mogliche Form von "Hullen", 
wie z.B. Kugein, Kissen und Figuren. Bis heute existieren zahlreiche Weiterentwicklun- 
gen und Abweichungen von diesem grundlegenden Prinzip. 
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Die mittels des erfindungsgemassen Starkefilms hergestellten einteiligen Kapselhullen 
konnen zusatzlich beschichtet werden, z.B. urn die Freisetzung von Wirksubstanzen zu 
verzdgern. 

Die Coextrusion, Beschiclitung und das Laminieren des erfindungsgemassen Starke- 
films mit Materialien, deren filmbildende Eigenschaft auf synthetischen und/oder naturli- 
chen Polymeren berulit, versclnafft zusatzlich Moglichkeiten bestimmte Eigenschaften 
der Kapsellnulle durcln eine IVlelirschichtfolie zu gestalten. 

Insbesondere lasst sicin durch den mehrsclnichtigen Aufbau eine Starkefolie herstellen, 
die auf der Innenseite eine gut schweissbare Beschiclitung aufweist, walnrend die 
Aussenseite derart beschichtet wird, dass eine Retardwirkung des Zerfalls der Kapsel 
eintritt. 

Der Wasseranteil der in Schritt a) eingesetzten IVIischung kann im erfindungsgemassen 
Verfahren in Schritt b) Oder c) gezielt verandert werden. 

Teil der vorliegenden Erfindung ist daher weiterhin eine homogenisierte Starke enthai- 
tende IVIasse, welche mindestens eine im wesentlichen amorphe Starke vorzugsweise 
in einem Gewichtsbereich von 45 bis 80 bezogen auf das Gesamtgewichte der Masse 
mit einem Amylopektingehalt von grosser oder gleich 50 Gew.% bezogen auf das Ge- 
wicht der wasserfreien Starke enthalt, weiterhin Wasser, mindestens einen organischen 
Weichmacher in einem Anteil von mindesten 12 Gew.% bezogen auf das Gewicht der 
wasserfreien Starke, wobei der Staudinger-lndex der homogenisierten Masse minde- 
stens 40 ml/g betragt. 

Bevorzugt ist der Staudinger-lndex mindestens 50 mi/g, noch bevorzugter mindestens 
60 ml/g. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform liegt der Gehait an organischen Weichmachern 
im Bereich von 30 Gew.% bis 50 Gew.%, bevorzugt in einem Bereich von 38 Gew.% bis 
45 Gew.%. 
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In einer weiteren Ausfuhrungsform enthalt die Masse zusatzlich ein Gleit- und Entform- 
mittel, welches ausgewahit ist aus der Gruppe bestehend aus Licithinen Mono-, Di-, und 
Triglyceriden von Speisefettsauren, Zuckerester der Speisefettsauren und Speisefett- 
sauren. 

Der Weichmacher wird vorzugsweise ausgewahit aus der Gruppe bestehend aus Po- 
lyaikoholen, organischen Sauren, Hydroxysauren, Aminen, Saureamiden und Sulfoxi- 
den. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform wird als Weichmacher Glycerin eingesetzt. 

In einer weiteren Ausfuhrungsform kann die Masse zusatzlich noch mindestens einen 
Zuschlagstoff in einem Gewichtsbereich von 3,5 Gew.% bis 15 Gew.% bezogen auf das 
Gesamtgewicht der Masse enthalten, bevorzugt von 5 Gew.% bis 8 Gew.%. Der Zu- 
schlagstoff richtet sich nach den erforderlichen Eigenschaften des aus der homogeni- 
sierten Masse erzeugten Formkorpers und wird ausgewahit aus der Gruppe bestehend 
aus Carbonaten und/oder Hydrogencarbonaten der Alkali- und/oder Erdalkaliionen, 
weiteren Zerfallshilfen, Farbstoffen, Konservierungsmittel, Antioxidantien, physikalisch 
und/oder chemisch modifizierten Biopolymeren, insbesondere Polysaccaride und 
pflanziichen Polypeptiden. Bevorzugt werden als Zerfallsmittel fur einteilige Kapselhulle 
Kalziumcarbonat und Amylasen eingesetzt. 

Der Formkorper, insbesondere die Kapselhulle hat eine Bruchdehnung von mindestens 
100%, bevorzugt mindestens 160% und noch bevorzugter mindestens 240%. 

Der Formkorper, insbesondere die Weichkapselhulle hat bei 25°C und 60% relativer 
Luftfeuchtigkeit eine Festigkeit von om von mindestens 2MPa, bevorzugt eine Festigkeit 
im Bereich von 3,5MPa bis 8MPa und noch bevorzugter von 4MPa bis 6,5MPa. 

Tell der Erfindung sind weiterhin Formkorper, welche aus der erfindungsgemassen 
Masse hergestellt werden. Vorzugsweise ist der Formkorper eine einteilige Kapselhulle. 

Der Formkorper, insbesondere die Kapselhulle hat eine Dicke im Bereich zwischen 0,1 
und 2 mm bevorzugt zwischen 0,2 und 0,6 mm. 
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In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform besteht der Formkorper, insbesondere 
die Weichkapselhulle aus einem mehrlagigen Film. Mindestens zwei der Filme haben 
eine unterschiedliche chemische Zusammensetzung. 

Abgesehen von der Herstellung einschichtiger Kapselhullen kann die thermoplastisch 
verarbeitbare Starkeschmelze auch zur Herstellung jeglicher anderer Art von Formkor- 
per insbesondere Verpackungsmaterialien verwendet werden. 

In einer besonderen Ausfuhrungsform enthalt der Formkorper einen Wassergehalt von 
maximal 15 Gew.% bevorzugt maximal 7 Gew.% und noch bevorzugter maximal 5 
Gew.% bezogen auf das Gesamtgewicht der Masse. 

Zur Film- bzw. Bandfuhrung werden keinerlei Schmierstoffe benotigt. Auch die Ver- 
schwelssung der Kapselhalften erfolgt ohne Zusatz von Losungsmittein auf der Film- 
oberflache, die einen anfangiiche Verklebung der zusammengefugten Formteile dienen 
wurden. 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung in vorrichtungsmassiger Hinsicht 1st in den Figu- 
ren dargestellt und wird nachstehend genauer beschrieben. Es zeigen: 

Figur 1 die Bruchdehnung [sb] der erfindungsgemassen Starke enthaltenden Mas- 
se in Abhangigkeit des Staudinger-lndex [ri], 

Figur 2 die maximale Festigkeit [om] der erfindungsgemassen Starke enthaltenden 
Masse in Abhangigkeit vom Staudinger-lndex [ri], 

Figur 3 eine stark schematisierte Darstellung einer Full- und Formstation im Rota- 
ry-Die-Verfahren, und 

Figur 4 die symbolische Darstellung eines Doppel-Schneckenextruders mit den 
darin herrschenden Temperaturverhaltnissen. 
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Die Herstellung der Proben, welche in Figur 1 den Zusammenhang zwischen Bruch- 
dehnung und Staudinger-lndex demonstrieren erfolgt folgendemassen: 


Die Messung der Bruchdehnung erfolgt nach DIN-Norm 53455 bzw. DIN EN ISO 527-1 
bis ISO 527-3. Die Mischungen wurden im Brabender-Kneter bei 160rpm bei einer 
Knetzeit von jeweils 15 min und bei Knettemperaturen von 110°C, 160°C, 200''C, 220°C 
und 235°C homogenisiert. Mit zuneiimender Tepmperatur wurde infolge des thermi- 
schen Abbaus sine deutliche Braunfarbung festgestellt. 

Die Messung des Staudinger-lndex h] erfolgt analog der DIN-Norm: DIN 51562-1 bis 
51562-4. Allerdings musste nun der Glyceringehalt der Proben und sein Einfluss auf die 
Durchlaufzeiten im Ubbelohde-Viskosimeter berucksichtigt werden. Hierzu wurde zuerst 
der Einfluss des Glyceringehaltes auf die Durchflusszeit to bestimmt, mittels der erhal- 
tenen Eichgeraden konnten dann die Durchflusszeiten toGiy bei einem beliebigen Glyce- 
ringehalt entsprechend 


berechnet werden, wobei Cciy die vorliegende Konzentration Glycerin in mg/ml ist. Die 
fur die abgebauten Starken bestimmten Staudinger-lndex sind zusammen mit den me- 
chanischen Eigenschaften der zugehorigen Proben in der Tabelle 1 aufgefuhrt. 

Die in Figur 1 gezeigte Abhangigkeit der Bruchdehnung der erfindungsgemassen Star- 
ke enthaltenden Masse vom Staudinger-lndex der Masse zeigt einen Anstieg der 
Bruchdehnung bei einem Wert des Staudinger-lndex von 51,5 ml/g. Die Bruchdehnung 
steigt bis zu einem Wert von 97%. 


Giycenn: 
Wasser: 


Starke: 


56,2 bis 56,9 Gew.% 

41 ,8 Gew.% bezogen auf den Gehalt der wasserfreien Starke 
1 ,3 - 2,0 Gew.% bezogen auf das Gesamtgew. der Mischung 


toGly = to»(1 ,00002 + 0,00238«CGly) 
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97% Bruchdehnung wird bei einem Staudinger-lndex von 82,8 ml/g erreicht Danach 
lauft die Bruchdehnung mit zunehmendem Wert des Staudinger-lndex asymptotisch 
einem Grenzwert von ca. 1 05% zu. 

Bei geringerem Anteil des Weichmacheranteils verlauft die Kurve insgesamt flacher, 
d.h. zu tieferen Bruchdehnungen verschoben. Der Anfangswert des Staudinger-lndex, 
d.h. der Wert ab dem ein merklicher Anstieg der Bruchdehnung beobachtet wird, ist un- 
abhangig vom Weichmacheranteil und einzig abhangig vom Molekulargewichtsmittel 
der Starkemolekule bzw. den entsprechenden Staudinger-lndex. Tabelle 1 fCihrt die in 
Figuren 1 und 2 graphisch dargestellten Werte auf. 

Die maximale Festigkeit am wurde analog DIN-Norm 53455 bzw. DIN EN ISO 527-1 bis 
ISO 527-3 bestimmt. Fur die in Figur 2 gezeigte Abhangigkeit wurde das gleiche Pro- 
benmaterial, fur das in Figur 1 die Bruchdehnung gemessen wurde, verwendet. 

Der Zusammenhang zwischen maximaler Festigkeit om und Staudinger-lndex h] ist aus 
Figur 2 ersichtlich, wo eine Abnahme der Festigkeit mit kleiner werdendem Staudinger- 
lndex festgestellt werden kann. 

Die insgesamt mit 1 bezeichnete Full- und Formstation in Figur 3 weist fur die Verkap- 
selung auf an sich bekannte Weise ein Formwalzenpaar 6, 6' auf, wobei in den Oberfla- 
chen der Formwalzen, die zur Formung der Kapsein erforderlichen Ausnehmungen an- 
geordnet sind. Im Einzugszwickel des Formwalzenpaars ist ein Fullkeil 5 angeordnet, 
durch den mittels einer Forderpumpe 4 das Fullgut eingebracht werden kann. Beim vor- 
liegenden Ausfuhrungsbeispiel besteht die Kapselhulle aus zwei Schichten mit ver- 
schiedenen Materialeigenschaften, welche durch die beiden Starkefilme 7a, 7a' einer- 
seits und 7b, 7b' andererseits gebildet werden. Diese beiden Starkefilme werden in den 
Schneckenextrudern 2a, 2a' und 2b, 2b' aufbereitet und uber Umlenkwalzen 3 unmittel- 
bar und mit gleicher Fordergeschwindigkeit dem Einzugszwickel des Formwalzenpaars 
6, 6' zugefuhrt. Die Schneckenextruder sind dabei unmittelbar neben der Full- und 
Formstation und gegebenenfalls auf dem gleichen Maschinengestell angeordnet. 
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Die Starkefilme werden zwischen dem Formwalzenpaar zu einer einteiligen Weichkap- 
sel geformt und verschweisst, wobei sie das FCillgut einschliessen. Die einzelnen Kap- 
seln 9 werden aufgefangen und alienfalls einem Trocknungsprozess zugefuhrt, wah- 
rend das verbleibende Filmskelett 8 evtl. durch Recyling wieder zu neuen Kapsein ver- 
arbeitet werden kann. 

Figur 4 zeigt stark vereinfacht einen Doppelschneckenextruder 10, der im vorliegenden 
Fall aus zwoif einzelnen Gehauseblocken 1-12 zusammengesetzt ist. Die Gehause- 
blocke sind von links nach rechts durchgehend nummeriert. Jeder Geliauseblock iasst 
sich mit einem separaten Regelkreis elektrisch heizen und/oder mit ventiigesteuerten 
Zuflussen mit Kaltwasser kuhlen. Ausserdem konnen einzelne Blocke mit Anschluss- 
stutzen versehen sein, wie nachstehend noch eriautert wird. Im vorliegenden Fall lian- 
delt es sich urn einen gleichdrehenden, engkammenden Doppelscl-tneckenextruder, 
wobei der Durchmesser einer Schnecke 44 mm betragt. Die Lange der gesamten 
Schneckenwelle betragt 2'112 mm, was einem Verhaltnis von Lange zu Durchmesser 
von 48 entspricht. Am Ende des Extruders wird das Material uber eine Duse 14 ausge- 
tragen. Diese Duse kann beispieisweise zwolf Lochbohrungen von 2 mm Durchmesser 
aufweisen. Es ware dabei denkbar, fur die Granulathersteilung die einzelnen Material- 
strange heiss abzuschlagen und dann einem Fiuidbetttrockner zuzufuhren. An der Duse 
14 konnte aber auch unmittelbar ein fertiger Materialfilm abgezogen werden. 

An den Schnecken 12 sind an geeigneten Stellen Knetscheiben 13 von unterschiedli- 
cher Konfiguration angeordnet, um eine moglichst homogene Knetung der Materialmi- 
schung zu erreichen. Der Block 1 ist wassergekuhit und mit einem Pulvereinzug 15 ver- 
sehen. Der Block 2 ist geschlossen wahrend am Block 3 eine Einspritzduse 16 fur eine 
Flusslgdosierung in den Knetraum angeordnet ist. Im Ubergangsbereich der Blocke 2 
und 3 sind feine neutrale Knetscheiben 13 angeordnet. Die Blocke 4 bis 6 sind wieder- 
um geschlossen, wobei an Block 5 breite, neutrale und ruckfordernde Knetscheiben 
vorgesehen sind. Block 7 verfugt uber eine Anschlussleitung 17, die mit einer Unter- 
druckquelle verbunden ist. An Block 8 ist wiederum ein Pulvereinzug 18 angeordnet und 
die Schnecke mitfeinen, neutralen und oder fordernden Knetscheiben versehen. Block 
9 verfugt ebenfails uber eine Einspritzduse 19, wahrend Block 10 geschlossen ist. Die 
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Schnecke im Block 10 verfugt dagegen uber breite, neutrale und ruckfordernde Knet- 
scheiben. Block 1 1 hat eine weitere Abzugleitung 20, die mit einer Unterdruckquelle 
Oder mit der Atmosphare verbunden sein kann. Block 12 ist geschlossen, die Schnecke 
dort verfugt jedoch uber mittlere, fordernde Knetscheiben. 

Unterhalb der schematischen Forderschnecke ist eine Temperaturkurve aufgezeichnet. 
Die einstellbare Temperaturgenauigkeit betragt +/- 3°C. Bei den angegebenen Tempe- 
raturen handelt es sich um die Blocktemperatur, die nicht zwingend mit der Temperatur 
in der Schmeize identisch sein muss. Die Temperatur in der Schmeize wird ersichtii- 
cherweise noch durch andere Parameter beeinflusst, insbesondere durch die Drehzahl 
der Schnecke. Bei der Extrusion ist es deshalb erforderlich, diesen Gegebenheiten 
Rechnung zu tragen und die verstellbaren Grossen derart aufeinander abzustimmen, 
dass optimale Materialeigenschaften erzielt werden. 

Bei dem anhand dieser Figur beschriebenen Ausfuhrungsbeispiel wird eine Drehzahl 
von 340 Umdrehungen pro Minute (rpm) gefahren. Der gesamte Durchsatz betragt ca. 
34,3 kg/h und die Energieaufnahme betragt ca. 0,175 kWh/kg. An dem auf 20°C ge- 
haltenen Block 1 wird 20 kg/h (ca. 60%) Starkepulver zudosiert. Das Pulver wird mit 
Schubkanten eingezogen und den auf 100°C geheizten Blocken 2 und 3 zugefuhrt. Bei 
Block 3 erfolgt eine Zudosierung von 1 1 kg/h (ca. 30%) Glycerin mit einem Arbeitsdruck 
von mindestens 10 bar uber eine gravimetrische Kolbenpumpe. In den geschlossenen 
Blocken 4 bis 6 ist die Temperatur bis auf 140°C erhoht. Bei Block 7 ist ein Unterdruck 
von 800 mbar angelegt, wobei ca. 6% Wasser abgehen. Die Temperatur ist jetzt wieder 
auf 1 1 0°C zuruckgenommen. Bei Block 8 erfolgt eine Zufuhr von 1 ,4 kg/h (ca. 1 0%) 
Kalziumcarbonat. Gegebenenfalls kann an Block 9 1 ,9 kg/h (ca. 5 bis 8%) Glycerin zu- 
dosiert werden. Der Arbeitsdruck betragt ebenfalls mindestens 10 bar. Falls dieser An- 
schluss nicht benotigt wird, ist er mit einem Blindstopfen verschlossen. Bei Block 1 1 ist 
wiederum ein Unterdruck angelegt, wobei ca. 2 bis 4% Wasser abgehen. Gegebenfalls 
genugt aber auch eine nur atmospharische Beluftung. 

Die Temperatur der Schmeize darf an keiner Stelle des Extruders ISO'C uberschreiten, 
weil sonst ein thermischer Abbau der Starke einsetzt. Welter gilt, dass die thermische 
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Veranderung der Starke um so gehnger ausfallt, je kurzer die Schmeize einer hohen 
Temperatur ausgesetzt wird. Zwischen Temperatursteuerung und Materialdurchsatz 
muss daher ein optimales Verhaltnis hergestellt werden. 

Die vorliegende Erfindung wird anhand der nachstehenden Belspiele welter eriautert: 


Beispiel 1 

Uber einen zweiwelligen Extruder (Typ ZSK 30, Werner & Pfleiderer) werden die folgen- 
den Komponenten kontinuierlich dosiert und aufgeschmolzen. 

Starke: 7,7 kg/h 

Lecithin: 0,147 kg/h 

G lyce ri n-Monostearat: 0 , 1 47 kg/h 

Glycerin (99,5 Reinheit) 4,47 kg/h 

Calciumcarbonat, gefallt 1.0 kg/h 

Wobei bei einer Schneckendrehzahl von 180 rpm unter folgenden Bedingungen extru- 
dlert wird (slehe Figur 2): 

Block 1: 25°C 

Block 2 und 3: 100°C 

Block 4 bis 6: 140°C 

Block 7 bis 9: 110°C 

Block 10 bis 12: 11 OX 

Duse: 110°C 


Bezogen auf die wasserfreie Starke entspricht dies einem Glyceringehalt von 38,77%. 
Bezogen auf das wasserfrei Endprodukt resultieren folgende Anteile: 
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Lecithin: 


1,11% 
1,11% 
55,15% 
7,76% 


Glycerin-Monostearat: 
Starke (wasserfrei): 
CaC03: 


Spezifische Energieaufnahme bei der Extrusion: 0,275 kWh/kg 
Beispiel 2 

Uber einen zwelwelligen Extruder (Typ ZSK 30,Werner & Pfleiderer) werden die foigen- 
den Komponenten kontlnuierlich doslert und aufgeschmolzen. 


Wobei bei einer Schneckendrehzahl von 260 rpm unter denselben Bedingungen wie in 
Beispiel 1 extrudiert wird. 

Im Block 4 kann alternativ ein Vakuum angelegt werden, urn uberschussiges Wasser 
(aus dem Starkepulver) abzuziehen. (Z.B. 800 mbar) 

Bezogen auf die wasserfreie Starke entspricht dies einem Glyceringehalt von 39,81%. 
Bezogen auf das wasserfreie Endprodukt resultieren folgende Anteile: 


Starke: 


7,7 kg/h 
0,147 kg/h 
0,147 kg/h 
4,67 kg/h 


Lecithin: 


Glycerin-Monostearat: 
Glycerin (99,5% Reinheit): 


Lecithin: 


1,18% 


Glycerin-Monostearat: 
Starke (wasserfrei): 


1,18% 
58,81% 


Spezifische Energieaufnahme bei der Extrusion: 


0,233 kWh/kg 
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Beispiel 3 

Uber einen zweiwelligen Extruder (Typ ZSK 30, Werner & Pfleiderer) werden die folgen- 
den Komponenten kontinuierlich dosiert und aufgeschmolzen. 


Starke: 7,7 kg/h 

Lecithin: 0,147 kg/h 

Glycerin-Monostearat: 0,147 kg/h 

Glycerin (99,5% Reinheit): 4,47 kg/h 


Wobei be! einer Schneckendrehzahl von 260 rpm unter denselben Bedingungen wie in 
Beispiel 1 extrudiert wird. 

Im Block 4 kann alternativ ein Vakuum angelegt werden, um uberschussiges Wasser 
(aus dem Starkepulver) abzuziehen. (Z.B. 800 mbar) 

Bezogen auf die wasserfreie Starke entspricht dies einem Glyceringehalt von 38,77%. 
Bezogen auf das wasserfreie Endprodukt resultieren folgende Anteile: 

Lecithin: 1,20% 
Glycerin-Monostearat: 1 ,20% 

Starke (wasserfrei): 59,79% 

Beispiel 4 

Uber einen zweiwelligen Extruder (Typ ZSK 30,Werner & Pfleiderer) werden die foigen- 
den Komponenten kontinuierlich dosiert und aufgeschmolzen. 


Starke: 
Lecithin: 

Glycerin-Monostearat: 


7,7 kg/h 
0,147 kg/h 
0,147 kg/h 
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Glycerin (99,5% Reinheit): 
Calziumcarbonat, gefallt: 


4,47 kg/h 
1,0kg/h 


Wobei bei einer Schneckendrehzahl von 260rpm unter denselben Bedingungen wie in 
Beispiel 1 extrudiert wind. 

Im Block 4 kann alternativ ein Vakuum angelegt werden, um uberschussiges Wasser 
(aus dem Starkepulver) abzuziehen. (Z.B. 800 mbar) 

Bezogen auf die wasserfreie Starke entspricht dies einem Glyceringehalt von 39,81%. 
Bezogen auf das wasserfreie Endprodukt resultieren folgende Anteile: 


Spezifische Energieaufnahme bei der Extrusion: 0,254 kWh/kg 
Beispiel 5 

Uber einen zweiwelligen Extruder (Typ ZSK 30,Werner & Pfleiderer) werden die folgen- 
den Komponenten kontinuierlich dosiert und aufgeschmolzen. 


Lecithin: 


1,09% 
1,09% 
54,31% 
7,64% 


G ly ce ri n-Monostearat: 
Starke (wasserfrei): 


CaCOS: 


Starke: 


7,7 kg/h 
0,147 kg/h 
0,147 kg/h 
4,87 kg/h 
1 ,0 kg/h 


Lecithin: 


Glycerin-Monostearat: 
Glycerin (99,5% Reinheit): 
Calziumcarbonat, gefallt: 


Wobei bei einer Schneckendrehzahl von 260 rpm unter denselben Bedingungen wie in 
Beispiel 1 extrudiert wird. 
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Im Block 4 kann alternativ ein Vakuum angelegt werden, um uberschussiges Wasser 
(aus dem Starkepulver) abzuziehen. (Z.B. SOOmbar) 

Bezogen auf die wasserfreie Starke entspricht dies einem Giyceringehalt von 40,81 %. 
Bezogen auf das wasserfreie Endprodukt resultieren folgende Anteiie: 


Spezifische Energieaufnahme bei der Extrusion: 0,242 kWh/kg 

Die so entstehende Masse wird durch die Duse zu einem Strang geformt, diese an der 
Umgebungsluft abgekuhit und schliesslich granuliert. 

Das so erhaltene Granulat wird in einem Ein-Schnecken-Extruder (Chill-Roll-Anlage 
Kompressionsschnecke (1:3) von Gottfert) bei 130°C und ZOrpm aufgesclnmolzen und 
durch eine Schlitzduse auf ein paar wassergekuhlte Walzen mit einer Temperatur < 
40°C gefuhrt, um von dort mittels regelbarer Wickleraniage (ebenfalls von Gottfert) mit 
einer Zwischenschicht aus Polyethyien-Folie aufgewickelt zu werden. 

Zwei solcher, identischer Folien-Wickel werden im nachsten Arbeitsschritt kontinuierlich 
abgewickelt und nacln Ablosung der Polyethylen-Zwischenlage auf die zwei Pragewal- 
zen einer Rotary-Die-Anlage gefulnrt. 


Glycerin-Monostearat: 
Starke (wasserfrei): 
CaCOS: 


Lecithin: 


1,08% 
1,08% 
53,49% 


7,53% 
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Tab. 1 : Die mechanischen Eiqenschaften der Starkefilme mit 41.8% Glycerin 
in Abhanaiqkeit des Staudinqer-lndex \vi\ 


Proben Nr. 

Tb 

H20 

h} 

d 


Sb 


"C 

% 

nrii/g 


Mr a 

% 

7 

110 

1.77 

160.5 

0.72 

7.0 +/- 0.3 

107 +/-6 

6 

140 

1.80 

139.9 

0.65 

6.8 +/- 0.4 

106 +/- 18 

5 

160 

1.55 

127.9 

0.64 

6.3 +/- 0.4 

99 +/- 5 

4 

180 

1.54 

115.6 

0.64 

6.9 +/- 0.2 

107 +/-9 

3 

220 

1.66 

82.8 

0.73 

4.8+/- 0.4 

97 +/- 23 

2 

200 

1.55 

59.2 

0.61 

4.9 +/- 0.5 

69 +/- 23 

1 

235 

1.30 

51.5 

0.87 

9.0 +/- 0.7 

22 +/- 24 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zum Herstellen eines Starke enthaltenden Formkorpers, insbesondere 
einer Weichkapsel mit einteiliger Kapselhuile, gekennzeichnet durch folgende 
Schritte 

a Uberfuhrung einer Mischung enthaltend mindestens eine Starke vorzugs- 
weise in einem Gewichtsbereich von 45 bis 80 Gew.% bezogen auf das 
Gesamtgewicht der Mischung, Wasser, und mindestens einen organi- 
schen Weichmacher unter Aufschmelzen und Kneten in eine homogeni- 
sierte, thermoplastische Schmeizmasse in einer ersten Verarbeitungsein- 
richtung; 

b gegebenenfalis Herstellen eines lagerfahigen Zwischenproduktes, insbe- 
sondere eines Granulates nach Abkuhlen der homogenisierten Schmeize 
und nachfolgendes Einschmelzen des Zwischenproduktes in einer zweiten 
Verarbeitungseinrichtung; 

c Herstellen wenigstens eines Materialsstranges, insbesondere eines extru- 
dierten Films, am Ausgang der ersten oder gegebenfalls zweiten Verar- 
beitungseinrichtung, 

d Umformen des Materialstranges zu einem Formkorper in einem kontinu- 
ierlichen oder intermittierenden Formverfahren; 

e gegebenenfalis Trocknen des Formkorper, 

dadurch gekennzeichnet, dass die Schritte a) bis c) derart durchgefuhrt werden, 
dass in Schritt d) der Wert des Staudinger-lndex der den Materialstrang bilden- 
den Masse mindestens 40 ml/g, bevorzugt mindestens 50 ml/g und noch bevor- 
zugter mindestens 60 ml/g betragt. 

2. Verfahren gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die im Schritt a) 
eingesetzten Mischung zusatzlich ein internes Gleit- und Formtrennmittel enthalt, 
welches ausgewahit ist aus der Gruppe bestehend aus Lecithinen, Mono-, Di- 
oder Triglyceriden der Speisefettsauren, insbesondere Glycerinmonostearat, 
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Polyglycerinester der Speisefettsauren, Polyethylenester der Speisefettsauren, 
Zuckerester der Speisefettsauren und Speisefettsauren, Pyrrolidonen. 

3. Verfahren gemass Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass die in Schritt a) 
eingesetzte Mischung Glycerinmonostearat und Lecitiiin in einem Gewiclntsver- 
haltnis von 1:1,5 bevorzugt von 1:1,2 und noch bevorzugter von 1:1 enthalt. 

4. Verfahren gemass einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass 
der Gehalt an organischem Weichmacher mindestens 12 Gew.% bezogen auf 
das Gewicht der wasserfreien Starke betragt, bevorzugt in einem Bereich von 30 
Gew.% bis 50 Gew.% und noch bevorzugter in einem Bereich von 38 Gew.% bis 
45 Gew.% liegt. 

5. Verfahren gemass einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass 
der Weichmacher durch Wasser ersetzt wird, wobei der Ersatz im Verhaltnis 2 
Teile Weichmacher : 1 Teil Wasser durchgefuhrt wird und der Mindestgehalt 
Weichmacher 12 Gew.% bezogen auf das Gewicht der wasserfreien Starke be- 
tragt. 

6. Verfahren gemass einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Temperatur der Schmelzmasse in den Schritten a) bis c) 160°C, bevorzugt 
120°C und noch bevorzugter 90°C nicht ubersteigt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die 
durch Kneten eingebrachte Energie in den Schritten a) bis c) 0,3 kWh/kg, bevor- 
zugt 0,2 kWh/kg und noch bevorzugter 0,175 kV\^/kg nicht ubersteigt. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass 
mindestens das Aufschmelzen in der ersten Verarbeitungseinrichtung in einem 
gleichdrehenden Doppel-Schnecken-Extruder erfolgt und dass einzelne Ab- 
schnitte des Extruders bezogen auf die Langsrichtung der Schnecken auf unter- 
schiediiche Temperaturen geheizt werden. 
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9. Verfahren nach etnem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass in 
Schritt c) der Materialstrang als fiach gefuhrter Film extrudiert wird, welcher mit 
Zwischenlagen von antihaftendem IVIaterial vorzugsweise als Rollen gelagert und 
zu einem spateren Zeitpunkt zu Formteilen, insbesondere Kapselhullen, geformt 
wind. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Umformen in Schritt d) zwei homogene Materialfilme umfasst, welche in einem 
ubiichen Verkapselungsprozess, insbesondere im Rotary-Die-Verfahren, zu 
Weichkapsein mit einer einteiligen Kapselhulle geformt werden, wobei das Zu- 
sammenfugen von Kapselhullteilen und das Fullen der Kapselhulle in einem Ar- 
beitsschritt erfolgt. 

1 1 . Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 1 0, dadurch gekennzeichnet, dass in 
Schritt c) ein Film schlauchformig extrudiert wird, der Schlauch zuerst geschlitzt 
und als flach gefuhrtes Band in Schritt d) weiterverarbeitet wird. 

12. Homogenisierte, Starke enthaltende Masse, enthaltend vorzugsweise minde- 
stens 45 Gew% einer amorphen Starke mit einem Amylopektingehalt von grosser 
Oder gleich 50 Gew.% bezogen auf das Gewicht der wasserfreien Starke, Was- 
ser, mindestens einen organischen Weichmacher in einem Anteil von mindestens 
12 Gew.% bezogen auf das Gewicht der wasserfreien Starke, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Staudinger-lndex der homogenisierten Masse mindestens 40 
ml/g, bevorzugt mindestens 50 ml/g und noch bevorzugter mindestens 60 ml/g 
betragt. 

13. Homogenisierte Masse gemass Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Masse zusatzllch mindestens ein Gleit und Entformmittel enthalt, welches aus- 
gewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Lecithinen, Mono-, Di- und Triglyceri- 
den von Speisefettsauren, insbesondere Glycerinmonostearat, Polyglyceri- 
nestern der Speisefettsauren, Polyethylenestem der Speisefettsauren, Zuckere- 
stern der Speisefettsauren und Speisefettsauren. 
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14. Homogenisierte Masse nach einem der Anspruche 12 bis 13, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Weichmacher ausgewahit wird aus der Gruppe bestehend aus 
Polyalkoholen, insbesondere Glycerin, organischen Sauren, Hydroxysauren, 
Aminen, Saureamiden und Sulfoxiden, Pyrrolidonen. 

15. Homogenisierte IViasse nach einem der Anspruclne 12 bis 14, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die IViasse Glycerinmonostearat und Lecithin in einem Gewichts- 
verhaltnis von 1:1,5 bevorzugt von 1:1,2 und noch bevorzugter von 1:1 enthalt. 

16. Homogenisierte Masse gemass einem der Anspruche 12 bis 15, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Masse zusatziich mindestens einen Zuschlagstoff in ei- 
nem Gewichtsbereich von 3,5 Gew.% bis 15 Gew.% bezogen auf das Ge- 
samtgewicht der Masse enthalt, bevorzugt von 5 Gew.% bis 8 Gew.%, wobei der 
Zuschlagstoff ausgewahit ist aus der Gruppe bestehend aus Carbonaten 
und/oder Hydrogencarbonaten der Alkali- und/oder Erdalkaliionen, bevorzugt 
Kalziumcarbonat, Amylasen, weiteren Zerfallshilfen, Farbstoffen, Konservie- 
rungsmitteln, Antioxidantien, physikalisch und/oder chemisch modifizierten Bio- 
polymeren und pflanzlichen Polypeptiden. 

17. Formkorper, insbesondere Weichkapselhulle, hergestellt aus einer Masse ge- 
mass einem der Anspruche 12 bis 16 und/oder einem Verfahren gemass einem 
der Anspruche 1 bis 1 1 . 

18. Formkorper, insbesondere Weichkapselhulle, gemass Anspruch 17, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass der Formkorper eine Bruchdehnung von mindestens 100%, 
bevorzugt mindestens 160% und noch bevorzugter mindestens 240% bei 25°C 
und 60% relativer Luftfeuchtigkeit aufweist. 

19. Formkorper, insbesondere Weichkapselhulle, nach einem der Anspruche 17 bis 
18, dadurch gekennzeichnet, dass der Formkorper bei 25°C und 60% relativer 
Luftfeuchtigkeit eine Festigkeit om von mindestens 2MPa, bevorzugt eine Festig- 
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keit im Bereich von 3,5Mpa bis 8MPa und noch bevorzugter von 4MPa bis 
6,5MPa aufweist. 

20. Formkorper nach einem der Anspruche 17 bis 19, dadurcli gekennzeichnet, dass 
der Formkorper eine Weichkapsel ist und dass die Kapselhulle eine Dicke im Be- 
reich zwisclnen 0,1 und 2 mm bevorzugt zwisclien 0,2 und 0,6 mm aufweist. 

21. Formkorper, insbesondere Weichkapselliuile, gemass einem der Anspruche 17 
bis 20, dadurch gekennzeichnet, dass der Formkorper aus einem mehrlagigen 
Film besteht und dass mindestens zwei der Filme eine unterschiedliche chemi- 
sche Zusammensetzung aufweisen. 

22. Vorrichtung zum Herstellen einer Weichkapsel aus einer Masse nach einem der 
Anpruche 1 2 bis 1 5 in einem Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 1 1 , be- 
stehend aus einer einteiligen Kapselhulle und einem Kapselinhalt, wobei die 
Kapselhulle in einem Formverfahren aus mindestens zwei bahnformigen Filmen 
an einer Full- und Formstation geformt und mit einem Kapselinhalt versehen 
wird, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens zwei bahnformige Filme in je ei- 
nem neben der Full- und Formstation angeordneten Extruder herstellbar sind, 
wobei die bahnformigen Filme unmittelbar in die Full- und Formstation zur Her- 
stellung der Weichkapsel einfuhrbar sind. 
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Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Starke enthaltenden Formkor- 
pers und einer homogenisierten, Starke enthaltenden Masse bzw. daraus hergestellten 
Formkorpern. Das Verfahren wird derart durchgefuhrt, dass der Wert des Staudinger- 
Index der damit hergestellten Masse mindestens 40 ml/g betragt. Ein solcher Wert des 
Staudinger-lndex gewahrlelstet eine Bruchdehnung des extrudierten Materials von we- 
nigstens 150%, womit Weichkapsein mit einteiliger Kapseihulle im Rotary-Die-Prozess 
herstellbar sind. 


(Figurl) 
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